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NORMA SRA NŻOWA 
BN-82 

WYROBY 6191-173 
PRZEMYSŁU Odczynniki 

CHEMICZNEGO Cyna 

.Grupa kalalogowa 1051 

l, WSTĘP 

1.1. Przecrniot normy. Przedmiotem no rmy jest cyna 

granulowana, cyna w l askach i cyna p r oszek stosowana ja-

ko odczynnik chemiczny. 

C yn a ma; 

a ) wzór chem iczny - S n , 

b ) masę molowę - llB, 69 g/mo l. 

1. 2. Zakres stosowania normy. Normę na l eży stosować 

w zakres i e produkcj i i obrotu . 

2. PODZIAL I OZNACZ ENIE 

2.1. Gatunki. W zależnośc i o d zawartośc i głównego 

sk ładn i ka i zanieczyszczeń w normie ustala się dwa gatun

ki cyn y oznaczone; 

cz . d. a. - czys t y do ana l i zy, 

cz . - czys t y. 

2.2. Przykład oz naczenia cyn y g ranulowanej czystej do 

ana li zy ; 

CYNA cz. d. a. SN-B2/6 l9l-l73 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wymagania ogólne. C yna metali czna powinna mieć 

postać , srebrzystobiałego miękkiego metalu, topi ęcego się 

o 
w ' temperaturze 231 C rozpuszczal n ego w goręcym kwasie 

so lnym z wytworzen i em chlork u cynawego. 

3.2. W ymagania fi zyczne i c h emiczne - wg tabl . l. 

Tablica 1 

W ymagani a 
Gatunk i 

cz. d. a. cz . 

a ) Żelaza (Fe
3
+) , %, ni e więcej niż 0,01 0,01 

b ) Ołowiu (Pb
2
+), '%, nie więcej niż 0,02 0 , 04 

c) 
. . 2+ 

M.edz. (Cu ) , %, nie więcej niż 0,003 0,01 

2+ 
d)Cynku(Zn ), %, nie więcej niż 0,002 0,005 

e) Arsenu (As), %, nie więcej niż 0,0001 0,002 

3+ 
f) Ant ymonu (Sb ) , %, nie więcej niż 0,02 0,02 

g ) 
3+ 

Si z mutu (Si ) , %, nie więcej niż 0,01 0,01 

---l 

4. PAKOWAN1E , PRZEa-IOWYWANIE I TRANSPORT 

Cynę należ y pakować, przechowywać 

zgodnie z PN-70/C-BOOOI. 

transport ować 

Rodzaj opakowan i a ; słoiki szklane z nakrętk ę z tworzy-

wa sztucznego z poliet y lenowę lub innę, c hemicznie odpor-

nę uszcze l kę. 

M asa opakowań n etto; 

- cyna granul owana - 25 , 100, 250 g, 

- cyna w laskach - 100 , 250 g . 

Zgłoszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne 

Usta nowiona przez Dyrektora Przedsiębiorstwa Przemysłowo·Handlowego Polskie Odczynniki Chemiczne 

dnia 23 lipca 1982 r. jako norma obowią,zuiqca od dnia 1 kwietnia 1983 r. 

(Dz. Norm. i Miar nr 17/1982 poz. 34 ) 

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1982. D,uk , Wyd, No,m, W·we. A,k. wyd. 0,90 NokI. 1900 + 55 Zem. 2123/82 Ceno :zł 12,00 
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Na życzenie odbiorców dopuszcza się inny rodzaj 
. 

wielkość opakowania, jeżeli przeprowadzone próby wyka-

żi', że zabezpiecza ono produkt w sposób nie gorszy niż 

ww. opakowania i ma wymiary zgodne z zasadami 

wymi arowego opakowań. 

systemu 

5. BADANIA 

5.1. Rodzaje badań 

a) oznaczani e zawartości żelaza 

b) oznaczanie zawartości ołowiu 

c) oznaczanie zawartości miedzi 

d) oznaczanie zawartości cynku 

(3. 2a), 

( 3. 2b) , 

( 3. 2c) , 

( 3. 2d) , 

e) oznaczanie zawartości arsenu (3. 2e), 

f) oznaczanie zawartości antymonu (3. 2f), 

g) oznaczanie zawartości bizmutu (3. 2g) . 

5.2, Pobieranie próbek. Przy pobieraniu próbek odczyn

nika c z. d. a. należy stosować wytyczne wg PN-70/C-80047. 

Pobieranie próbek odczynnika w gatunku cz. - wg PN-67/ 

C-04S00; przyjmuje się: 

a) wielkość partii - 500 kg, 

b) wielkość próbki pierwotnej - 200 g, 

c) liczbę próbek jednostkowych - wg tabl. 2, 

d) wielkość próbki ogólnej - równę\ iloczynowi wielkości 

próbki pi e rwotnej i liczby próbek jednostkowych, 

e) wielkość średniej próbki laboratoryjnej - 200 g, 

Tablica 2 

Liczba opakowań Liczba próbek 
jednostkowych partii jednostkowych 

do 15 5 

16.;. 25 7 

26.;. 63 8 

64.;. 100 9 

powyżej 100 10 

5,3. Opis badań 

3+ 
5.3. 1. Oznaczanie zawartości żelaza (Fe) 

5.3.1.1. Odczynniki roztwory - wg PN-81/C-04S21.03 

P. 4 oraz: 

a) Mieszanina bromu i kwasu bromowodorowego składa-

ji'ca s ię z 3,2 mi bromu cz. d. a. i 22 mi kwasu bromowodo

rowego cz. d . a . (1,38). 

b) Kwąs solny cz.d. a . (1,19 i 1,12). 

c) Kwas azotowy c z. d. a . (1,4). 

d) Woda królewska (3 części kwasu solnego 1,19 

część kwasu azotowego 1,4). 

5.3, 1,2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanej cyny 

zalać w parownicy porcelanowej lub kwarcowej 20 mi mie

szaniny bromu i kwasu bromowodorowego. Mi eszać do cał-

kowitego rozpuszczenia się próbki, a następnie odparować 

na łaźni wodnej do sucha. Odparowanie z dodatkiem 20 mi 

mieszaniny powtarzać do momentu całkowitego odpędzenia 
, 

cyny. Zawartość parowniczki lekko przeprażyć nie prze_ 

kraczaji'c temperatury 200 oC, Jednocześnie przygotować 
roztwór kontrolny zawieraję.cy te same ilości odczynników 

co próbka badana. 

Do pozostałości dodać 3 mi wody królewskiej i odparować 

do sucha. "pozostałości rozpuścić w 2,5 mi kwasu solnego 

( 1, 12) i 10 mi wody i przenieść i lościowo do kolby pomia

rowej pojemności 100 mi; w razie potrzeby roztwór prze

Si'czyć. Uzupełnić roztwór wodi' do kreski i wymieszać. 

Roztwór A. Si'czek przed si'czeniem przemyć kwasem 

solnym do zaniku reakcji na jon żelazowy (próba z rodan

kiem amonowym), a następnie wodi' do reakcji obojętnej na 

papierek uniwersalny. 5 mi (0,25 g) roztworu A przenieść 

do kolby pojemności 50 mi, rozcieńczyć wodi' do obj"tości 

25 mi, doprowadzić pH roztworu do 1 i dalej prowadzić o

znaczanie wg PN-81/C-04521.03 P. 6a) i P. 9. 

Badana cyna odpowiada wymaganiom normy, jeżeli pow

stałe zabarwienie roztworu badanego nie będzie intensyw

niejsze od zabarwienia powstałego w roztworze porównaw

czym, przygotowanym równocześnie i zawieraji'cym w tej 

samej objętośGi te same ilości odczynnika: 
3+ 

dla odczynnika cz. d. a. - 0,025 mg Fe 

dla odczynnika cz, 0,025 mg Fe 
3+ 

Roztwór A zachować do ozn?czania zawartości 

wg 5.3.2, miedzi wg 5,3.3 oraz cynku wg 5.3,4. 

5.3,2. Oznaczanie zawartości ołowiu (Pb
2
+) 

ołowiu 

5.3.2.1. Odczynniki i roztwory. Roztwór wzorcowy za-

. . . Pb2+ PN 8 / wleraJi'cy Jony ,przygotowany wg - 1 C-06503 

P. 2.2. l, 46b), rOLci eńczony wodi' 10+ 90. 

1 mi rozcieńczonego roztworu wzorcowego zawiera 
-4 2+ 

• lOg Pb • 

5.3. 2, 2. Aparatura 

a) Spektrofotometr adsorpcji atomowej z kompletnym 

wyposażen jem. 

b) Lampa ołowiowa z katodę wnękowę. 

5,3.2,3. Warunki fotometrowania, Oznaczanie na leży 

wykonać- w płomieniu acetylenowo-powietrznym w optymal-

nych warunkach ustalonych dla stosowanego aparatu. 

Ołów należy oznaczać przy długości fali 217,0 nm. 

Przyrzęd do oznaczania należy przygotować zgodnie z 

instrukcji' obsługi. Optymalne warunki pomiaru absorban

cji ołowiu dla spektrofotometru PYE Unicam SP90 A sę na-

stępujęce: 

przepływ powietrza 

przepływ acetylenu 

natężenie prędu lampy 

- 5, O l/min, 

1, O l/min, 

- 4 mA, 
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szerokość szczel i n y - 0 ,1 mm, 

wysokość strefy pomiarowej - 4 mm. 

5.3.2.4. Prz ygotowani e ska l i wzorców i krzywej wzor

cowej. Do sześciu kolb pom iarowych pojemności 100 mi od-

mierzyć kolejno 1, O, 2, O, 4, O, 6, O, 8. O i 10 mi rozcień-

czonego roztworu wzorcowego ołowiu, dopełnić wodę do 

kreski i dokładnie wymieszać. 

Stężenie ołowiu w poszczegó lnych kolbkach wynosi 
-6 -6 -6 -6 -6 -5 

1 • 10 ,2· 10 ,4 . 10 , 6 • 10 8 • 10 i 1· 10 g/m I. 

Zmierzyć absorbancję ołowiu w spo rzędzonych r oz t wo-

rach, a z uzyskanych wyników sporzędzić wyk res krzywej 

wzorcowej . 

5.3.2.5. Wykonanie oznaczania. 20 mi r oz t woru A, przy-

gotowanego w 5.3.1.2, wprowadzić do kolby pomiarowej 

pojemności 50 mi, uzupełnić wodę do kreski i dokładnie wy

m 'ieszać (roztwór al. 

Zmierzyć absorbancję ołowiu w tak przygotowanym roz

tworze, w warunkac h podanych w 5.3.2.3. 

Zawartość ołowiu (X) obliczyć w procentach wg wzoru 

a • V • 100 
X= m 

w którym: 

a - stężenie ołowiu odczytane z krzywej 

g/mi, 

wzorcowej, 

V _ objętość roztworu próbki przygotowanej do pomia-

ru, mi, 

m - odważka badanej, cyny, g . 

( Cu2+) 5.3.3. Oznaczani e zawa rt ości miedzi _ _ 

5.3. 3. 1. Aparatura 

a) Spęktrofotometr abso rpcji atomowej z kompletnym wy-

posażeniem. 

b) Lampa mi edziowa z katodę wnękow ~ . 

5.3.3.2. Odczynniki i roztwory. Roztwór wzorcowy za-

2+ 
wierajęcy jony Cu ,przygotowany wg PN_81/C_06503 

P. 2. 2. 1. 42 , rozci eńczon y wodę w s tosunk u 10 

rozc ieńczonego rozt woru wzo r cowego zawiera 
2+ 

Cu 

: 990. 1 mi 

-5 
1 • lO g 

5 . 3.3.3. Warunki fotometrowania. Oznaczan i e nal eży wy.-

konać w płomieniu acetylenowo-powietrznym, w optyma l-

n ych warunkach ustalonych dla stosowanego aparatu. 

Miedź należy oznaczać przy długości fali 329,7 nm . 

Przyrz ęd do oznacz ania należy pr zygotować zgodn i e z 

instrukcj ę obsługi. Opt ymalne w a runki pomiaru absorban

cji miedzi dla spektro fo t ome tru PYE Unicam SP90A s ę na-

stępujęce: 

przepływ powi etrza 

przepływ ace tylenu 

natężenie prędu lampy 

szerokość szcze lin y 

wysokość s t rp. f) pomiarowej 

- 5, O l / min, 

- 1, O l / min, 

4mA, 

- 0,08 mm, 

6 mm. 

5.3.3.4. P r zygo towanie ska li wzorców i krzywej wzor-

cowęj. Do pi ęciu kolb pomiarowych pojemności 50 mi od-

mierzyć kolejno 0,5; 1, O; 2, O; 4, O i 6, O mi rozcieńczone

go roz t woru wzorcowego, dopełnić wodę do kresk i i dokład. 

nie wym ies-zać. 

-7 
w ynos i 1·10 , 

Stężenie mi ed z i w po szczególnych ko lbac h 

-7 -7 -7 -6 / 
2'10,4.10 ,8,10 , 1,2'10 g mi. 

Zmierzyć absorbancję miedzi w przygotowanych roztwo

rach, a z u zyskan ych wyników spo rzędzić wykres krzywej 

wzorcowej. 

5.3.3.5. Wykonani e oznaczania. Dl a gatunku cz. d. a. 

zmierzyć absorbancję miedzi w roz tworze a przygotowa-

n ym wg 5. 3. 2. 5, w warunkach podanyc h w 5.3. 3.3 , 

Dla gatunk u cz. zmi erzyć absorbancję miedz i w r oztwo

r ze przygotowanym przez rozcieńczenie roztworu A wodę 

w stos unku 1 : 10. 

Zawartość m iedzi (XI) w procentach obl i czyć wg wzoru 

al' V • V2 • 100 
( 2) 

m 1 ' ~ 

w którym: 

al - s tężenie m iedz i odczytane z krzywej wzorcowej, 

g/m i , 

V objętość roztworu, w k t órej znaj duje się odważka 

próbki, mi, 

objętość roztworu; do któ rej rozcieńczono V1, mi , 

m1 - odważka badanej cyny , g, 

V 1 - objętość roztworu A pobrana z objętości V, mi, 

cynk u ( zn2+) 5,3,4. Oznaczanie zawartośc i _ _ _ 

5.3.4, 1. Apa r atura 

a) S pek t rofotometr abs orpcji atomowej z k ompletnym wy.-

posażeniem. 

b) Lampa c ynkowa z katodę wnękowę. 

5 , 3,4.2. Odczynniki i roztwory 
2+ 

a) Roztw ór w z o r cow y zawi e ra jl"cy j ony Zn przygoto-

wany w s pos ób następujęcy : 1,2446 g ZnO (złota p ieczęć) 

rozpuścić w 10 mi kwa su azo towego ( 1,15), przenieść i loś

c i owo do kolb y pomiarowej pojemności 100 mi, ' roz c ieńczyć 

wodę do kr eski i dokładnie wymieszać. 1 mi roztworu za-

, -3 Z 2+ , ,, -3 
wlera 1, 10 g n . R oztwor ten rozcienczyc 1·10 N 

roztworem kwasu azotowego; 1 mi otrzymanego 

- 5 2+ 
' zawiera 1 ·10 Zn 

b) Kwas azotowy c z . d. a, (1, 15) . 

c) Kwas azotowy cz. d . a, roztwór 
-3 

·10 N. 

5.3. 4.3, Warunki fotomet rowan ia. Oznaczanie 

roztworu 

należy 

wykonać w płom i eniu acetylenowo-powietrznym w optymal-

nych warunkach usta lonych dl a stosowanego aparatu. 

Cynk na leży oznaczać przy dłu gości fali 213,9 nm. Przy

rzęd do oznac zania należy przygotować zgodnie z instruk_ 

c j ę obsług i. 

Op t ymalne w arunki pomiaru abso rbancj i cynku dl a spek

trofotometru PYE Uni cam SP90A sę następujęce: 

p rzepływ powietrza 5 , O l/m in, 

przepływ acet ylenu - 1,1 l/ min, 

natężenie prędu lampy - 8 mA, 
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szerokość szczeliny - O,lOmm, 

wysokość strefy pomiarowej - B mm. 

5.3.4.4. Przygotowanie skal i wzorców i krzywej wzor-

cow-ej. Do pięciu kolb pomiarowych pojemności 100 mi 

wprowadzić kolejno 2, O, 4, O, B, O i 10,G mi 

roztworu wzorcowego cynku, uzupełnić 1· 

rozci eńczor)ego 

-3 
lON roztwo-

rem kwasu azotowego do kreski i dokła,dnie wymieszać. Stę

żenie cynku w poszczegó lnych kolbach wynosi 
-7 

2 • 10 , 

-7 -7 -7 -6 / ' 
4.10,6·10 ,B·10 i l·lO gml. Zmierzyć absor-

bancję c ynku w sporzędzonych roztworach, a z uzyskanych 

wyników sporzędzić wykres krzywej w zorcowej. 

5.3.4. S . Wykonanie o znaczania. Zmierzyć absorbancję 

cynku w roztworze B przygotowanym w g 5.3.2.5, w wa-

runkach podanyc h w 5.3.4.3. W ident ycznych 

zmierzyć absorbancję cynku w ś lepej próbie. 

cynku (X 2 ) w procentach obliczyć wg wzoru 

w którym : 

az ' V . V 2' 100 

m 2 • V1 

a 2 - stężenie cynku odczy tane z krzywej 

warunkach 

Zawartość 

wzorcowej 

po uwzględnieniu s tęż enia c ynku w próbie ślepej, 

g/nil, 

V obj ę tość roztworu, w której z najduje s i ę odważka 

próbki, mi , 

Vz - objętość roztworu , do której rozc ieńczono 

j ętość Vi' mi . 

m2. - odważk a badanej c yny, g, 

ob-

V 1 - obję tość roztworu A pobrana z objętości, V, mi, 

S, 3. S. O z na czanie zawartośc i ar senu (As ) 

5,3. S, l, Odczynniki i r oz twory - w g PN-Bl / C-04511 

P. 2.3.3 oraz kwas a z otowy cz, d . a. (1,4) i (1 , 15). 

5 , 3.5.2, Apa ra tura prz yrz ędy wg PN-81/C-04511 

p , 2. 3. 2. 

5 . 3.5.3. Wykonania o znaczan i a . 10,00 g badanej cyny 

p rzenieść do z lew ki pojem nośc i 200 mi , zadać 85 mi kwasu 

azotowego ( 1,4) i pozos t aw ić do całkow it ego rozpusz c ze

n ia i wydzie l enia się kwa s u metacynowego. Następnie za

wartość z lewki odpa rować do s ucha . 

Suchę pozosta łość za dać 10m I kwasu azotowego (1, 1 S), 

wymi eszać , dodać 90 mi w ody i p ow tórni e wymieszać i prze-

sęczyć. 

50 mi (5 , 00 g cyn y ) przesęczu dla gatunku cz .d. a . i 5 mi 

(0,5 g ) przesęczu dla oatunku cz , przenieść do aparatu 

do oznaczania arsenu i wykonać oznaczanie wg PN-81/ 

C-04511 P. 2.3.6. Badana cyna odpowiada wymaganiom n c r-

my, jeżeli powstałe zabarw i enie papierka bromortęciowe

go próbki, badanej nie jest inten s ywniejsze niż powstałe za-

barwienie papierka bromortęciowego próbki 

zawierajęce te same ilości odczynników oraz: 

wzorcowej, 

dla odczynnika cz. d, a. - 0,005 mg As, 

dla odczynnika cz. l . 0,01 mg As. 

( Sb3+) 5.3.6. Oznaczanie zawartości antymonu _ _ 

5.3.6, l, Odczynniki i roztwory 

a) Kwas siarkowy cZ,d,a, (1,84) i roztwór 3 %(m/m), 

b) Kwas solny cz, d. a. (1,19) i roztwory ( 1+1), (1+9), 

c) Siarczan cerowy cz. d. a. J rozt wór przygotowany w 

następujęcy sposób; 3,30 g si,arczanu cerowego rozpuścić 

ogrzewajęc w 100 mi 3 %( mim) roztworu kwasu siarkowe

go i przesęczyć. 

d) Chlorowodorek hydroksyloaminy cz, d, a. 10 % (m/m) 

roztwór 

e) Rodamina B cz. d, a., roztwór 0,2 % (m/m) w kwasie 

solnym ( 1+9), 

f) Pirosiarczyn sodowycz.d,a" roztwór 1 %(m/m), 

g) Eter i zopropylowy cz. d. a, 

h) Roztwór wzorcowy zawierajęcy jon y antymonu, przy-

gotowany wg PN-Bl/C-06503 P. 2.2.1. 2 i rozcieńczony 

10 + 990, 1 mi, rozcieńczonego roztworu wzórcowego za-

3+ 
wiera 0,01 mg Sb 

5.3,6,2, Przygotowani e krzywe i wzorcowej. Do raz-

d zie laczy pojemności 150 + 200 mi przenieść kolejno z mi-

krobiurety O, 0,2, 0,8, 0,1, 1,5 mi roztworu wzorcowego 

i uzupełnić roztworem kwa s u solnego ( 1 , 1 g) do objętości 

5 mi. Dodać 5 mi wody, 0,5 mi roztworu pirosiarczynu so

dowego. Roztwór ochłodzić do 25 oC, dodać 3 mi roztworu 

siarczanu cerowego i 0,5 mi roztworu chlorowodorku hy

droks y loaminy, Roztwór zostawić do odbarwienia (zredu

kowania ceru) i rozcieńczyć wodę do objętości około 60 mi, 

Roztwó r zadać 10 mi eteru izoprop y l owego i wytrzęsać 

przez 30 s . Po rozdzieleniu się warstw fazę wodnę odrzu-

cić. 

Warstwę eterowę przemyć dwukrotnie 2 mi roztworu kwa-

su solnego ( 1,1 g), odrzucajęc za każdym razem warstwę 

wodnę, następnie dodać 2 mi roztworu rodaminy B i wy

trz ęsać w ci ęgu lO s. 

Po rozdzieleniu s ię warstw odrzucić fazę wodnę, a ek-

strakt eterowy przenieść do zlewki pojemności 25 mi. Zmie-

rz yć absorbancję roztworów w kuwetach 1 cm, przy dłu-

gości fali 550 nm, stosujęc próbę kontroln ę jako odnośnik. 

Z otrzymanych wyników wykreślić krz ywę wzorcowę 

leżności wartości absorbancji i i 10ś cI mg antymonu, 

5.3,6.3, Wykonanie oznaczania, 1,00 g badanej 

rozpuścić w 15m l kwasu s iarkowego 1,84 w zlewce 

za-

cyny 

po-

jemności 150 mi, lekko ogrzewajęc i po roz puszczeniu się 

próbki roztwór ochłodzić, dodać 30 mi wody i 50 mi kwasu 

solnego ( 1,19). Roztwór przeni eść do kolby pomiarowej 

pojemnośc i 100 mi i po ochłodzeniu rozc ieńczyć wodę do 
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kreski i dobrze wymieszać. Pobrać 5 m i r oz tworu (0 , 05 g), 

przenieść do rozdzielacza pojemności 150 mi rozcieńczyć 

kwasem solnym 1 + 1 do objętości 10ml (5ml). Dodać 0 , 5 mi 
o 

roztworu pirosiarczynu sodowego i ochłodzić do 25 C. 

Następnie dodać 3 mi roztworu siarczanu ce r owe go O,Sm l 

ro z tworu chlorowodorku hydroksyloamin y , ods t awić do od

barwi enia się roztworu (zredukowanie ce ru) i rozci eńczyć 

wodę do objętości około 60 mi. Dodać 10 mi eteru i zopro-

pylowego i wytrzęsać przez 30 s . P o rozdzieleniu się faz, 

fazę wodnę odrzucić. 

Następnie dodać 2 mi roz tworu rodaniny B i wytrzęsać 

w cięgu 10 s. Jeżeli po rozwa r stw ieniu f az a wodna 

bezbarwna (powinna być cze rwona) należy dodać 

jest 

pow tór-

nie roztwór rodaminy B. Po roz d z iel eni u się warstw fazę 

wodnę odrzucić i dalej postępować t ak jak przy przygoto

waniu krzywej wzorcowej . 

Stężenie antymonu w badanym roztworze odczytać z krzy.. 

wej wzorcowej. Zawartość antymonu (X 3) w badanej cyn i e 

obliczyć w procentach wg wzoru 

w którym; 

a 3 • 100 • 100 

m
3

• 5 • 1000 

a 3 - stężenie antymonu odczytane z krzywej 

wej, mg, 

m 3 - odważka badanej cyn y , g, 

Dopuszcza się porównanie wizualne . 

wzorco_ 

Badana cyna odpowiada wymaganiom norm y, jeżeli pow

stałe zabarwienie warstwy eterowej próbki badanej n ie jest 

intensywniejsze niż powstałe zabarwienie warstwy etero

wej roztworu porównawczego, przygotowanego równocz eś

nie i zawi eraj ęcego w tej samej objętości te same ilości od

czynnika oraz ; 

dla odczynnika cz. d. a. - 0,01 

dla odcz ynnik a cz . - 0 , 01 

3+ 
mg Sb , 

3+ 
mg S b 

5.3.7. Oznaczanie zawartośc i bizmutu (Bi 3+) 

5.3.7.1, Odczynn iki i roztwory 

a) Kwas azotow y cz. d. a. (1,4) roztwór (2 + 23 ) . 

b) Kwas solny cz. d . a . (1 , 19) . 

c) Woda królew ska (3 częś c i kwasu so lnego c 1,19 

część kwasu azotowego 1,4). 

d) Kwas winowy cz.d. a., r oz t wór 20 % (m/m). 

e) T i omocznik cz.d.a., roz t wór 10 %(m/m) Świeżo przy

gotowany i przesęczon y przez gęs t y sęczek. 

f) Roztwór:- wzorcowy zawierajęcy jon bizmutu, przygo

towan y wg PN-Bl/C-06S03 2.2. 1.9 i rozcieńczony 10 + 90; 

1 mi rOZCieńczonego 

3+ 
0,1 mg Bi 

rozt w oru wzorcowego zawiera 

5.3.7.2. Przygotowanie krzywej wzorcowe j . D o siedmiu 

z lewek pojemnoŚci 100 mi dodać 5 ", I roztwo r u kwasu w i

nowego, 7 mi wody królewskiej i ogrzewać do całkowitego 

roz ło;,enia wod y królewskiej . Zawartość z lewek przenieść 

kolejno do ko lb pomiarowych pojemnośc i 50 m i i dodać ko-

lejno z mikrobiurety O, 0,5; 1,0; 2,0; 4 ,0; 6,0; 

roztworu wzorcowego zawierajęcego jony bizmut u . 

B,O mi 

Dodać 20 mi roz t wor u tiomocznika, dopełn ić wodę do 

k r eski i wymieszać. 

P o upływ i e 15 mi n, zmierzyć absorbancję roztworów w 

kuwetach o przekroj u wa rstwy pochłaniajęcej 1 cm, przy 

długośc i fali 465 nm, s tosujęc p róbę kontro lnę jako odnoś-

nik. Z otrzymanych wyn ików wykreśli ć krzywę wzorcowę 

za l eż nośc i wartości absorbancji i ilośc i bizmutu w mg. 

5 . 3. 7.3. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanej c;yn y 

umieścić w zlewce pojemności 100 mi, dodać 5 mi r oz t woru 

kwasu wi nowego , 7 mi wody królewskiej i rozpuścić lekko 

ogrzewaj ęc. Po rozpuszczen iu przenieść zawartość zlewki 
-

do kolby pomiarowej pojemności 50 m i, śc ianki zlewki spłu-

kać 10 mi rozt woru kwasy azo towego (2 + 23). 

Do ko l b dodać 20 mi roz t woru t iomocznika, 

wodę do kreski i wymieszać . Po upływie 15 mi n 

przesęczyć , odrzucajęc pierwsze mi przesęczu. 

uzupełnić 

roz twór 

Wykon ać pomiar absorbancji przesęczonego roztworu w 

sposób ana l ogiczn y jak prz y p r zygotowaniu krzywej wzor-

cow ej . 

Przygo tować jednocześnie próbę kontrolnę zawi erajęcę 

te same i l ości odczynnikó w co próbka badana uwzględn ić 

j ę p r zy pomiarze absorbancji. Stężenie bizmutu w badanym 

roztworze odczytać z krz y wej wzorcowej. 

Zawartość bizmutu (X 4 ) w bad anej c ynie obli czyć w pro

centach wg wzoru 

X 4 ·-

w któr ym; 

a. · 100 

m.· 1000 

a 4 stężenie bizmutu o d czytane z· krzywej 

mg, 

m 4 - odważka badanej cyny , g . 

Dopuszcza się porównan i e wizua lne. 

( 5) 

wzorcowej t 

Badana cyna odpowi ada wymaganiom normy, jeże l i pow-

s tałe zabarwienie roztworu badanego nie będzie intensyw

niejsze od z abarwienia roz tworu porównawczego, przygo_ 

towane go równocześnie i zawie rajęcego w tej samej obję

tości t e same ilości od czynników o r az: 

dla odczynnika cz. d. a . - 0, 1 

dla odczynnika cz. - O, 1 

.3+ 
mg BI 

.3+ 
m g BI 

KONIEC 
Informacje dodatkowe 
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INFORMAc.JE DODATKOWE 

l. Instytucja opracowująca normę Przedsiębiorstwo · 

Przemysłowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne, 

Gliwice. 

2. Istotne zmiany w stosunku do PN-54/C-B0059 

al zawyżono dopuszczalnę zawartość ołowiu dla gatunku 

cz. d. a., cz., żelaza dla gatunku cz. d. a. , arsenu dla ga

tunku cz. d. a., cz. oraz cynku dla gatunku cz., miedzi dla 

gatunku cz. , 

bl wprowadzono oznaczanie bizmutu antymonu, 

cl zmieniono metody oznaczania ołowiu, cynku i miedzi. 

Dotychczas obowi ęzujęca PN-54jC-80059 zostaje unie-

ważniona z dniem 1 kwietnia 1963 r. 

3. Normy związane 

P N-67jC-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne 

nia i przygotowywania próbek 

pobiera-

PN-Blje-04511 Analiza chemiczna. Oznaczanie małycn 

zawartości arsenu 

PN-Blje-04521.03 Analiza chemiczna. Oznaczanie małych 

zawartości żelaza metodę kolorymetrycznę z zastoso_ 

waniem tiocyjanianu rodanku amonowego 

PN-BljC-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie 

tworów do kolorymetrii i nefelometrii 

roz-

PN-70jC-BOOOI Odczynniki. Pakow·anie, przechowywanie 

i transport 

PN-70jC-B0047 Odczynniki. Wytyczne pobierania próbek 

i przygotowania średniej próbki laboratoryjnej 

4. Symbol Wg SWW 

cZ.d.a. - 1331-11, 

cz. - 1331-42. 


